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Materiaux d'isolation thermique et/ou acoustique a base de silice 

et procedes pour leur obtention 

La presente invention a trait a des materiaux poreux a base de silice 
sechee, g6heralement sous la forme de panneaux, qui sont particulierement 
adaptes a titre de materiaux d'isolation thermique et/ou acoustique. L'invention 
concerne egalement un procede d'obtention de ces materiaux d'isolation. 

On connaTt actuellement de nombreux types de materiaux destines a 
assurer une isolation thermique et/ou acoustique. Ces materiaux, qui se 
presentent le plus souvent sous la forme de panneaux de forme rectangulaire ou 
carree, sont en particulier utilises dans le domaine de la construction des 
immeubles et des maisons d'habitation, ou ils sont notamment employes pour 
assurer Tisolation thermique et/ou Pinsonorisation des murs et des plafonds. 

Le plus souvent, ces panneaux a effet thermo-isolant et/ou insonorisant 
sont des materiaux a base d'un agglomerat poreux de particules finement 
divisees, contenant pour I'essentiel des particules ayant une faible conductivity 
thermique, telles que, par exemple, des particules* de noir de carbone, de sulfate 
de calcium, de carbonate de calcium, de silice pyrogenee et/ou de silice de 
precipitation sous forme de poudre. 

Notamment dans le but d'assurer une tenue mdcanique suffisante de ces 
panneaux isolants, permettant notamment d'envisager leur manipulation en 
pratique, on incorpore classiquement a leur structure des charges de 
renforcement, telles que des matieres fibreuses. 

Une autre utilisation plus specifique des panneaux thermo-isolants est 
Tisolation thermique d'enceintes portees a haute temperature, telles que les 
enceintes thermiques industrielles (fours ou etuves, par exemple) ou bien des 
enceintes thermiques de type menager (comme les fours a pyrolyse, en 
particulier). Une autre application des panneaux d'isolation thermique dans ce 
cadre est la fabrication de portes ou parois coupe-feu, destinees en particulier a 
limiter la propagation de departs de feux ou a circonscrire des incendies. 

Dans ces applications particulieres, le materiau est en general soumis a 
des temperatures fortement variables, comme par exemple a des cycles de 
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montee et descente en temperature au sein d'un four ou d'une etuve. Ces 
variations thermiques ont tendance £ induire au sein du materiau des 
phenomenes de dilatation et de retrait, qui peuvent etre inacceptables dans 
certaines applications, et qui se traduisent en outre le plus souvent par des 
5 contraintes mecaniques importantes susceptibles de fragiliser la structure du 
materiau a plus ou moins long terme. [-'incorporation de charges de renforcement 
permet en general de limiter ces phenomenes, mais elie ne severe pas toujours 
suffisante pour les inhiber et assurer une tenue mecanique satisfaisante du 
materiau. 

10 De plus, dans le cadre de I'isolation thermique d'enceintes portees a haute 

temperature, des proprietes d'isolation thermique particulierement marquees sont 
en general requises. Pour obtenir des panneaux isolants ayant des qualites 
desolation thermique adaptees a ce type d'utilisation, on preconise en general 
d'introduire au sein de leur structure des agents dits "opaciftants" tels que des 

15 particules de dioxyde de titane par exemple. Ces agents opacifiant reflechissent, 
absorbent et/ou dispersent au moins une partie du rayonnement infrarouge, et 
consolide ainsi I'effet de barriere thermique du materiau. Cela etant, il s'avere 
que la seule presence de ces agents opacifiants ne permet pas toujours d'obtenir 
des qualites d'isolation thermique optirnales. 

20 Un procede classique de preparation des panneaux d'isolation thermique 

et/ou phonique precites consiste a realiser un compactage a sec de leurs 
constituants, a savoir une mise sous pression des particules de faible 
conductivity thermique, generalement en association avec des charges 
renforgantes, et eventuellement des agents opacifiants. Ce procede est en 

25 general conduit en introduisant ces constituants sous forme d'un melange de 
particules finement divisees et/ou de poudres dans une enveloppe poreuse, par 
exemple uh sac ou un coussin en tissu de verre, puis a appliquer une pression 
elevee (typiquement de I'ordre de 10 bars ou plus a ladite enveloppe, pour Her 
entre elles les particules de fa?on a obtenir un materiau compresse ayant une 

30 certaine tenue mecanique. 

Les panneaux obtenus selon ce procede de compactage a sec presentent 
le plus souvent des proprietes physiques et/ou mecaniques insuffisantes. Ainsi, 
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les proprietes desolation thermique et acoustique des materiaux realises 
s'averent souvent mediocres, en particulier lorsque les particules de faible 
conductivity thermique entrant dans leur constitution sont des particules de noir 
de carbone, de sulfate de calcium ou de carbonate de calcium. Des proprietes 
5 desolation plus acceptables peuvent etre obtenues en mettant en oeuvre des 
particules de silice, toutefois, avec ces particules, on obtient des materiaux ayant 
des proprietes mecaniques insuffisantes, qui se revelent en particulier friables et 
enclins aux craquelures. 

De fa^on a resoudre ce probleme, et a obtenir des materiaux presentant a 

10 la fois une bonne tenue mecanique et des proprietes d'isolation thermique et 
phonique interessante, on a developpe des proc6d6s consistant a mettre en 
ceuvre, au lieu d'une compression de constituants a sec, un sechage d'une pate 
aqueuse contenant des particules de silice et d'eventuels additifs. En particulier, 
le brevet EP 0 594 469 decrit un precede de preparation de panneaux isolants a 

is base de silice sechee, qui consiste a realiser le sechage d'une composition 
aqueuse, obtenue par le melange d'un gateau de silice de precipitation d6Iite, 
additionne d'au moins une charge de renforcement, et eventuellement d'un agent 
opacifiant Les materiaux obtenus selon le procede de EP 0 594 469 presentent 
une tenue mecanique satisfaisante, associee a des proprietes d'isolation 

20 thermiques et phoniques au moins similaires & celles des materiaux obtenus par 
. compactage a sec, et le plus souvent superieures. A ce sujet, il semble pouvoir 
etre avance que la mise en oeuvre du sechage d'une pate aqueuse au lieu d'un 
compactage a sec permet notamment d'accroTtre le volume poreux du materiau 
obtenu in fine. Le proc6de de EP 0 594 469 s'avere en outre economiquement 

25 plus interessant que le compactage a sec, notamment dans la mesure ou il 
permet de s'affranchir de phases lourdes et onereuses de melanges de poudres 
et de compactage a pressTbn elevee. 

Dans les procedes de preparation de panneaux isolants a base de silice 
sechee du type de ceux d£crits dans EP0 594 469, la composition aqueuse qui 
30 est soumise au sechage est en general une pate de teneur en matiere seche au 
moins egale a 10%, qui est fluidisee (delitee) avant d'etre introduite dans un 
moule, puis sechee. 
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Or, les inventeurs ont maintenant decouvert qu'il est possible d'ameliorer 
encore les proprietes des materiaux d'isolation obtenus par sechage de 
compositions aqueuses a base de particules de silice de precipitation, en 
effectuant le sechage sur une composition aqueuse prealablement compactee, 
5 telle qu'un gateau obtenu par filtration d'une dispersion de silice de precipitation 
sur filtre-presse. 

Dans ce cadre, les travaux realises par les inventeurs ont plus 
specifiquement permis d'etablir qu'il s'avere plus avantageux de conduire une 
etape de sechage sur un gateau obtenu en filtrant sur filtre-presse une dispersion 

io aqueuse de particules de silice de precipitation, plutot que sur un tel gateau 
soumis a une etape ulterieure de delitage telle que mise en oeuvre dans le 
procede de EP 0 594 469. 

En d'autres termes, de facon surprenante, les inventeurs ont decouvert 
qu'il est possible de perfectionner le procede de EP 0 594 469, en particulier en 

is s'affranchissant d'une des etapes de ce procede, ce qui permet done de realiser 
des materiaux plus interessants au moyen d'un procede moins onereux. De plus, 
en effectuant directement le sechage d'un gateau de silice compacte issu d'un 
filtre-presse, la mise en ceuvre d'un moule n'est plus necessaire pour I'etape de 
sechage, dans la mesure ou le gateau compacte est deja mis en forme dans le 

20 filtre-presse, ce qui limite encore les couts de production du materiau. 

Sans vouloir etre lie a une theorie particuliere, il semble pouvoir etre 
avance qu'un sechage realise sur une composition aqueuse compactee, au lieu 
d'une composition delitee telle qu'utilisee dans EP 0 594 469, permet notamment 
de reduire la taille des pores presents dans le materiau, en general sans reduire 

25 de facon consequente le volume poreux total, ce qui induit en particulier une 
augmentation des proprietes d'isolation thermique et phonique. 

Les materiaux obtenus par les inventeurs se revelent en outre 
particulierement adaptes a une mise en ceuvre sous vide, ou ils presentent 
notamment une bonne tenue mecanique et des proprietes d'isolation thermique 

30 interessantes. 
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Sur la base des differents elements ci-dessus, la presente invention vise a 
foumir un procede de preparation de materiaux d'isolation de type panneaux de 
silice sechee ayant des proprietes de tenue mecaniques et d'isolation thermique 
et/ou phonique au moins similaires, et de preference superieures, a celies des 
5 panneaux de silice actuellement connus, et ce avec un cout de production reduit 
par rapport aux precedes de I'etat de la technique. 

L'invention se fixe egalement pour but de fournir de nouveaux materiaux a 
base de silice sechee adaptes a I'isolation thermique et/ou phonique, et de 
preference adaptes a une isolation thermique a haute temperature. Dans ce 
10 cadre, l'invention vise en particulier a foumir de tels materiaux sous la forme de 
panneaux de silice sechee ayant notamment une tenue mecanique suffisante 
pour permettre leur manipulation. L'invention vise egalement, de facon 
specifique, a fournir de tels materiaux, qui soient adaptes a une mise en ceuvre 
sous vide, notamment pour realiser une isolation thermique sous vide. 

15 Ainsi, selon un premier aspect, la presente invention a pour objet un 

procede de preparation d'un materiau d'isolation thermique et/ou phonique a 
base de silice de precipitation sechee, comprenant les etapes consistant a : 

(A) filtrer sur filtre-presse une dispersion aqueuse D contenant des particules 
de silice de precipitation, ce par quoi on obtient un gateau de filtration 

20 compacts ; puis 

(B) secher le gateau de filtration a I'etat compacte tel qu'obtenu a I'issue de 

l'etape(A). 

Par "materiau d'isolation thermique et/ou phonique", on entend, au sens 
de la presente description, un solide poreux presentant une tenue mecanique 
25 suffisante pour etre manipulate, et possedant des proprietes d'absorption, de 
reflexion, et/ou de dispersion des rayonnements thermiques eVou des ondes 
acoustiques. 

Avantageusement, le materiau d'isolation thermique et/ou phonique 
prepare selon l'invention a la forme d'un panneau de particules, de preference de 
30 forme rectangulaire ou carree. Dans le . procede de l'invention, le sechage de 
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Tetape (B) consiste a eliminer substantiellement Teau comprise dans le gateau 
compacte issue de Tetape (A), eventuellement apres un demoulage du gateau 
compacte obtenu sur le filtre-presse. Dans la mesure ou ce gateau compacte est 
seche en Tetat, Tetape (B) conduit en general essentiellement a Tobtention d'un 
5 monobloc solide, dont la forme est conditionnee par le filtre-presse utilise dans 
Tetape (A), qui joue le role de moule pour le gateau compacte r6alis6. 

Par consequent, lorsqu'on souhaite obtenir un panneau desolation de 
forme donnee, il est le plus souvent avantageux de realiser Tetape (A) au sein 
d'un filtre-presse ayant cette forme, par exemple sur un filtre-presse ayant une 
10 forme rectangulaire ou carree. 

Alternativement, le gateau compacte obtenu dans Tetape (A) peut, dans 
certains cas, etre demoule du filtre-presse, puis decoupe selon la forme desiree, 
prealablement au sSchage de T6tape (B). Dans ce cas, il convient toutefois de 
modifier le moins possible Tetat de compactage du gateau realise dans Tetape 
is (A). Pour ce faire, le decoupage doit en particulier etre realise avec le moins de 
vibrations possible. 

Quelle que soit la forme du materiau d'isolation prepare, une des etapes 
essentielles du procede de Tinvention est I'etape (A), qui vise a fournir un gateau 
de filtration compacte. Les travaux realises par les inventeurs semblent indiquer 

20 que, plus le compactage du gateau realise dans Tetape (A) est important, plus on 
observe une reduction de la taille des pores presents dans le materiau obtenu 
suite au sechage de Tetape (B), ce qui ameliore les qualites d'isolation. Toutefois, 
un compactage trap pouss6 conduit, a Tinverse, & un faible volume poreux pour 
le materiau, ce qui est prejudiciable pour les proprietes d'isolation. II convient 

25 done en general d f effectuer le compactage du gateau de Tetape (A) sous une 
pression moderee. Ainsi, de preference, la filtration sur filtre-presse de Tetape (A) 
comprend un compactage sous une pression comprise entre 2 et 10 bars (e'est- 
a-dire entre 2.10 5 Pa et 10.1 0 5 Pa). Avantageusement, la pression mise en 
oeuvre est superieure ou egale a 3 bars, et plus preferentiellement superieure ou 

30 egale a 4 bars. Par ailleurs, notamment pour limiter au maximum une diminution 
du volume poreux du materiau obtenu in fine, il s'avere souvent avantageux que 
cette pression soit inferieure ou 6gale a 8 bars, de preference inferieure ou egale 
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a 7 bars, et plus preferentiellement inferieure a 6 bars. De fa?on particulierement 
avantageuse, la pression sous laquelle est effectue le compactage de I'etape (a) 
est ainsi comprise entre 2 et 7 bars, et elle est de preference comprise entre 4,5 
et 5,5 bars (typiquement de I'ordre de 5 bars). 

5 En general, le gateau de filtration compacte obtenu a Tissue de I'etape (A) 

a un taux de matiere seche d'au moins 10% en masse, et de preference d'au 
15% en masse, cette teneur restant en general inferieure a 35% en masse. Le 
plus souvent, on prefere que cette teneur en matiere seche soit comprise entre 
20 et 30% (typiquement de I'ordre de 25%). Pour ce faire, la filtration sous 

10 pression de I'etape (A) est generalement conduite pendant une duree au moins 
egale a 10 minutes, typiquement comprise entre 10 et 40 minutes, et de 
preference pendant au moins 20 minutes, notamment de fagon a permettre 
Petablissement d'une porosite optimale au sein du materiau. 

Selon un mode avantageux, la filtration sous pression de I'etape (A) 
15 comprend deux etapes successives, a savoir : 

(A1) une filtration sous pression moderee (par exemple entre 0,5 bar et 2 
bar, et typiquement a une pression de I'ordre de 1 bar), en general effectuee 
pendant une duree de 5 a 10 minutes ; puis 

(A2) un compactage du gateau de filtration obtenu a une pression plus 
20 elevee que celle de I'etape (A1) (gen§ralement entre 2 et 10 bars, de preference 
entre 3 et 8 bars, et avantageusement a une pression de I'ordre de 5 bars, 
notamment entre 4 et 6 bars), en general pendant une duree d'au moins 2 
minutes (voir exemple 1), et le plus souvent pendant 5 a 30 minutes, et 
avantageusement pendant au moins 15 minutes). 

25 En regie generate, la mise en ceuvre des etapes (A1) et (A2) precitees 

permet en particulier de reduire le risque de formation de fissures lors de I'etape 
de sechage ulterieure (B). 

Quel que soit le mode de realisation exact de I'etape (A), cette etape est 
en general mise en ceuvre & temperature ambiante (typiquement a une 
30 temperature comprise entre 10 et 30°C). Toutefois, selon certains modes de 
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realisation, des temperatures plus elev6es peuvent etre envisagees (notamment 
des temperatures entre 30 et 80° C), par exemple pour permettre d'augmenter la 
vitesse de la filtration. 

La dispersion aqueuse D a base de silice de precipitation qui est soumise 
a la filtration sur filtre-presse de I'etape (A) peut, de fa?on generate, etre toute 
dispersion a base de particules de silice de precipitation. Le terme "silice de 
precipitation", designe, au sens de la presente description, toute silice obtenue 
par reaction d'un silicate avec un acide, selon tout mode de preparation, 
notamment par addition d'un acide sur un pied de cuve de silicate, ou bien par 
addition simultan§e, totale ou partielle, d'acide et de silicate sur un pied de cuve 
d'eau, ou de silicate. La suspension D est en general une bouillie de silice telle 
qu'obtenue a Tissue de telles reactions, a laquelle on peut eventuellement ajouter 
differents additifs. 

De preference, la silice de precipitation presente dans la dispersion 
aqueuse D est une silice de precipitation qui, une fois s6chee, possede une 
surface specifique BET comprise entre 80 et 400 m 2 /g, et de preference entre 
100 et 350 m 2 /g, et une surface specifique CTAB comprise entre 80 et 350 m /g, 
et de preference entre 100 et 250 m 2 /g. 

A titre de silices de precipitation particulierement adaptees & la mise en 
ceuvre du procede de ['invention, on peut notamment citer les silices de 
precipitation obtenues selon les procedes decrits par exemple dans 
EP 0 520 862, WO 95/09127, WO 95/09128, ou WO 03/01 621 5. 

La teneur initiale en matiere seche de la suspension D qui est soumise a la 
filtration sous pression de l'6tape (A) peut varier en une assez large mesure. II 
est toutefois preferable que cette teneur en matiere seche initiale avant filtration 
soit comprise entre 5 et 30% , et de preference entre 15 et 25 % en masse. De 
preference, dans la dispersion aqueuse D, la silice de precipitation est le 
compost solide majoritaire. Ainsi, on prefere que, dans la dispersion D, la silice 
de precipitation soit presente a raison d r au moins 50% en masse, de preference 
a raison d'au moins 75% en masse, et avantageusement d'au moins 80% en 
masse, par rapport a la masse totale de la matiere seche de la dispersion D. 
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Le plus souvent, la dispersion aqueuse D mise en ceuvre dans Petape (A) 
contient, en plus de la silice de precipitation, une charge de renforcement. Cette 
charge est en general destinee £ renforcer la tenue mScanique du panneau 
desolation obtenu a Tissue du procede. Le cas echeant, cette charge de 
5 renforcement contient de preference des fibres de renforcement choisies dans le 
groupe constitue par les fibres de silicate d'aluminium, les fibres d'alumine, les 
fibres de laine minerale, les fibres de verre, les fibres de quartz, les fibres 
ceramique, les fibres polymeres et les fibres cellulosiques, lesdites fibres de 
renforcement etant de preference des fibres de verre ou des fibres polymeres 
10 telles que des fibres de polyamide. 

Quelle que soit la nature de la charge de renforcement mise en oeuvre, on 
prefere, lorsqu'une telle charge est presente, que, dans la dispersion aqueuse D 
de Petape (A), le rapport massique (silice/ charge de renforcement) soit compris 
entre 75:25 et 99:1 , et de preference entre 85:15 et 98:2. 

15 En particulier lorsqu'on souhaite preparer des materiaux adaptes £ 

Tisolation thermique a haute temperature, la dispersion aqueuse D mise en 
ceuvre dans Petape (A) peut contenir, en plus de silice precipitation et d'une 
eventuelle charge de renforcement, un agent opacifiant, a savoir un compose 
capable de reflechir, absorber et/ou disperser au moins une partie du 

20 rayonnement infrarouge. Le cas 6ch6ant, cet agent opacifiant jouant le role de 
barriere anti-infrarouge est avantageusement choisi dans le groupe consistant en 
Poxyde de chrome, I'oxyde de zirconium, Poxyde de fer, le dioxyde de titane, le 
dioxyde de manganese, Pilmenite, la poudre de quartz, le carbure de silicium, le 
carbure de bore, le carbure de tantale, le noir de carbone, et le graphite, en 

25 general sous forme particulate. Les particules de dioxyde de titane et de 
minerais le comprenant, en particulier les particules Pilmenite, constituent des 
agents opacifiants particulierement adaptes dans le cadre de la presente 
invention . 

Lorsqu'un agent opacifiant est present dans la dispersion D mise en 
30 ceuvre dans Petape (A), on prefere en g6n6ral que le rapport massique 
(silice/agent opacifiant) au sein de la dispersion aqueuse D soit compris entre 
50:50 et 99:1, et de preference entre 70:30 et 90:10. 
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Quelle que soit la composition exacte de la dispersion D, I'etape (A) 
consiste a effectuer une filtration sous pression de cette dispersion, de facon a 
obtenir un gateau compacte dont la phase solide a sensiblement la meme 
composition que la phase solide de la suspension D. 

En particulier lorsque la suspension D contient des composes solubilises 
(tels que des acides ou des sels issus de la reaction de precipitation de la silice, 
par exemple), II peut s'averer ihteressant que I'etape (A) comprenne un ou 
plusieurs lavages (par de I'eau et ou des solvants). Le cas echeant, le ou les 
lavages effectues doivent toutefois etre realises en veillant a ne pas obtenir un 
gateau desagrege (delite) a I'issue de I'etape (A). En effet, de facon 
caracteristique, I'etape (B) du procede de I'invention doit etre conduite sur un 
gateau de filtration a I'etat compacte. De ce fait, lorsque des etapes de lavages 
sont mises en oeuvre, il est en general preferable qu'elles soient conduite sur le 
filtre-presse, et avantageusement sous pression, de facon a bien obtenir, 
prealablement au sechage, un gateau compacte. 

L'etape de sechage (B) du procede de la presente invention consiste, de 
facon generate, a eliminer substantiellement I'eau presente dans le gateau 
compacte obtenu a Tissue de I'etape (A), en general de facon a obtenir une 
teneur en eau dans le materiau inferieure ou egale a 15%, et typiquement 
comprise entre 1 et 10% en masse. Ce sechage s'effectue en general de facon 
lente, notamment pour optimiser la cohesion des differentes particules et pour 
eviter la formation de fissures ou de craquelures, qui seraient susceptibles 
d'affecter les proprietes isolantes du materiau, voire sa tenue mecanique. 

Le sechage de I'etape (B) peut §tre realist en laissant le gateau compacte 
obtenu a I'issu de I'etape (A) sur le filtre-presse mis en oeuvre pour la filtration. 
Toutefois, le gateau compacte obtenu a Tissue de I'etape (A) presente en general 
une compaction suffisante pour qu'on puisse le demouler du filtre-presse sans 
affecter de facon sensible son caractere compacte. 

Lorsqu'on souhaite effectuer un demoulage du gateau compacte de l'6tape 
(A) prealablement au sechage de I'etape (B), il est en general avantageux de 
revetir la surface interne du filtre-presse avec un agent de demoulage, tel que, 
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par exemple, une huile organique ou une huile silicone, prealablement a la 
filtration sous pression de Petape (A). La presence d'un tel agent de demoulage 
permet de demouler encore plus facilement le gateau compacte, et done de 
perturber encore moins son etat de compaction prealablement au sechage. 

5 Selon un premier mode de realisation, Petape (B) du procede de Pinvention 

est conduite en laissant secher le gateau de filtration compacte obtenu a Tissue 
de Petape (A) a temperature ambiante, a savoir a une temperature comprise 
entre 10 et 30° C, de preference entre 15 et 25°C. En fonction de la teneur initiale 
en eau du gateau compacte et de sa composition, la duree de ('evaporation peut 
10 varier en une assez large mesure selon ce premier mode de realisation. 
Toutefois, le plus souvent un sechage est obtenu apres une dure de Pordre de 10 
a 20 jours, voire en une dur6e inferieure. 

Selon un autre mode de realisation, Petape (B) est conduite en soumettant 
le gateau de filtration compacte tel qu'obtenu a Pissue de Petape (A) a une 

15 montee progressive en temperature, generalement de la temperature ambiante 
(typiquement 20°C) , jusqu'a une temperature au moins egale a 100°C, voire 
jusqu'a une temperature d'au moins 200°C, avec une Vitesse de montee en 
temperature la plus lente possible, de pr6f6rence inferieure a 2°C par minute, et 
typiquement inferieure ou egale a 0,5°C par minute. De preference, lorsqu'on met 

20 en oeuvre une montee progressive en temperature, un maintien d'un, deux ou 
plusieurs paliers de temperature intermediaires s'averent avantageux, Le plus 
souvent, Petape (B) peut §tre conduite dans les conditions de sechage decrites 
dans le brevet EP 0 594 469. Par ailleurs, il est souvent avantageux, notamment 
pour limiter le risque de formation de fissures, que Petape (B) soit realisee en 

25 controlant Phumidite ambiante au cours du sechage. 

Selon un autre aspect, la presente invention a egalement pour objet les 
materiaux poreux d'isolation thermique et/ou phonique a base de silice de 
precipitation sechee qui peuvent etre obtenus selon le procede decrit ci-dessus. 
Ces materiaux se presentent le plus souvent sous la forme de panneaux, 
30 generalement de forme rectangulaire ou carre. 
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Ces materiaux se distinguent notamment des materiaux d'isolation 
thermique et/ou phonique actuellement connus par une porosite particuliere, qui 
leur confere des proprietes isolantes particulierement prononcees, et en 
particulier des proprietes d'isolation thermique importantes. 

5 En regie generale, les materiaux selon la presente invention ont une 

structure poreuse presentant une faible taille de pores. La "taille de pores" a 
laquelle il est fait reference ici est la taille des pores telle que determinee selon la 
methode de porosimetrie au mercure, par exemple a I'aide d'un porosimetre du 
type du porosimetre Micromeritics Autopore III 9420. Dans la methode de 

io porosimetrie au mercure, la preparation des echantillons poreux testes se fait 
comme suit : I'echantillon est seche pendant deux heures en etude a 200° C, puis 
place dans un recipient a essai dans les 5 minutes suivant sa sortie de I'etude, 
puis degaze sous vide, par exemple a I'aide d'une pompe a tiroirs rotatifs ; les 
diametres de pores sont calcules par la relation de Washburn avec un angle de 

15 contact teta egal a 140° et une tension superficielle gamme egale a 484 N/m (ou 
Dynes/cm). 

Des mesures de porosite au mercure selon la methode precitee 
permettent de mettre en evidence que, dans un materiau d'isolation selon 
I'invention, une proportion importante des pores presents sont des pores ayant 

20 une taille inferieure a 1000 nm. 

Ainsi, en regie generale, on constate, par des mesures de porosimetrie au 
mercure, que, dans un materiau selon I'invention, le volume poreux des pores de 
taille inferieure a 1000.nm represente au moins 40%, et le plus souvent au moins 
50% du volume poreux total du materiau. Dans la plupart des cas, dans les 

25 materiaux obtenus selon le precede de la presente invention, le volume poreux 
des pores de taille inferieure a 1000 nm represente au moins 60%, voire au 
moins 70% du volume poreux total. 

En outre, on constate le plus souvent que parmi les pores de taille 
inferieure a 1000 nm presents dans un materiau selon I'invention, les pores de 

30 taille inferieure a 100 nm sont majoritaires. Ainsi, par porosimetrie au mercure, on 
observe que le volume poreux des pores de taille inferieure a 100 nm represente 
au moins 50%, en general au moins 60%, et avantageusement au moins 70% du 
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volume poreux des pores de taille inferieure a 1000 nm. En regie generate, cette 
proportion en pores de dimension inferieure & 100 nm est d'autant plus elevee 
que la pression sous laquelle est conduite la filtration de I'etape (A) est 
importante. 

5 En plus des tallies de pores relativement faibles pr6citees, un materiau 

selon la presente possede en general un volume poreux total relativement 
important. Par "volume poreux", on entend ici le volume de la porosite accessible 
du materiau, tel que determinee par la methode de porosimetrie au mercure 
precitee. Ce volume poreux total est generalement compris entre 1 et 5 cm 3 /g 

io (entre 1 et 5 mL/g), et le plus souvent entre 1,2 et 4 cm 3 /g, ce volume poreux 
total etant de preference superieur a 1,5 cm 3 /g, et avantageusement au moins 
egal a 2 cm 3 /g, voire au moins egal a 2,5 cm 3 /g. En general, le volume poreux 
des pores de taille inferieure a 100 nm est quant a lui au moins egal a 1 cm 3 /g, le 
plus souvent au moins egal a 1,1 cm 3 /g, et de preference au moins egal a 1 

15 cm 3 /g. Des materiaux ayant des volumes poreux importants sont en general 
obtenus lorsque la pression sous laquelle est conduite la filtration de I'etape (A) 
est relativement reduite, typiquement lorsque cette pression est de I'ordre de 5 
bars ou moins (par exemple entre 2 et 5,5 bars). Pour obtenir des materiaux de 
volume poreux important, il convient toutefois, le plus souvent, de conduire 

20 Petape (A) sous une pression importante, avantageusement au moins egale a 3 
bars, et de preference a 4 bars, notamment de fagon a obtenir une tenue 
mecanique du materiau la plus elevee possible. 

Dans la mesure ou il est obtenu par sechage du gSteau de filtration obtenu 
par filtration de la dispersion D mise en oeuvre dans I'etape (A), un materiau 

25 d'isolation selon ('invention a en general une composition extremement similaire, 
et le plus souvent identique, a celle de la phase solide de la dispersion aqueuse 
D. Ainsi, en general, un materiau selon I'invention est majoritairement constitue 
de silice de precipitation seche, c ? est-a-dire a raison d'au moins 50% en masse, 
de preference a raison d'au moins 75% en masse, et avantageusement d'au 

30 moins 80% en masse, par rapport a la masse totale du materiau. 

Selon la nature de la dispersion D mise en ceuvre dans son procede 
d'obtention, un materiau selon I'invention peut egalement comprendre d'autres 
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Elements que de la silice sechee, et en particuliers des additifs tels qu'une charge 
renforgante et/ou un agent opacifiant. 

Selon un mode de realisation avantageux, un materiau selon ('invention 
est un materiau obtenu a partir d'une dispersion D comprenant, en plus de silice 
de precipitation, une charge de renforcement. En general, un tel materiau 
comprend : 

- de 75 a 99% en masse, et de preference de 85 £ 98 % en masse, de 
silice seche ; et 

- de 1 a 25 % en masse et de preference de 1 ,5 a 10% en masse de 
charge renforgante. 

Un materiau selon ce mode de realisation est particulierement adapte a 
titre de materiau desolation thermique et phonique des murs ou plafonds 
d'immeubles ou d'habitations. Ses capacites desolation thermique le rendent 
6galement adapte a titre de materiau coupe-feu. 

Selon un autre mode de realisation, un materiau selon Tinvention est un 
materiau obtenu a partir d'une dispersion D comprenant, en plus de silice de 
precipitation, un agent opacifiant, et eventuellement une charge de renforcement. 

En general, un tel materiau comprend : 

- de 50 a 90% en masse, et de preference de 65 a 75% en masse, de 
silice seche; 

-de 9 a 50%, et de preference de 20 & 30% en masse d'un agent 
opacifiant ; et 

-de 0 a 15 % en masse, de preference au moins 0,5% en masse, et 
avantageusement entre 1 et 10% en masse de charge de 
renforcement 

Un materiau selon ce mode de realisation specifique est particulierement 
destine a realiser une isolation thermique a haute temperature, en particulier pour 
isolation d'enceintes portees a hautes temperatures, ou a titre de materiaux 
constitutifs de barrieres coupe-feu. Ces materiaux sont egaiement adaptes aux 
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utilisations d'isolation thermique et phonique plus usuelles telles que I'isolation 
des murs et plafonds. 

De facon plus generale, les materiaux obtenus selon le precede de 
I'invention se revelent utiles a titre de materiau d'isolation thermique et/ou 
5 phonique, et en particulier pour I'isolation thermique sous pression reduite. 

« 

Cette utilisation generale des materiaux selon I'invention ainsi que les 
differentes utilisations particulieres des materiaux specifiques precites constituent 
un autre objet de la presente invention, 

Differentes caracteristiques et avantages de I'invention apparartront de 
10 fagon encore plus nette au vu des exemples illustratifs donnes ci-apres. 
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EXEMPLE 1 : fabrication d'un panneau de silice isolant 

Dans un reacteur en acier inoxydable de 25 L, on a introduit 6,7 L d'une 
solution aqueuse de silicate de sodium ayant un ratio massique Si0 2 /Na 2 0 (Rp) 
egal a 3,48, et une concentration en Si02 egale a 5 g/L. La solution a alors ete 
mise sous agitation, et portee a 80°C. En maintenant la temperature a 80°C, on a 
ajoute une solution aqueuse d'acide sulfurique de concentration egale a 80 g/L 
jusqu'a ce que le pH du milieu atteigne la valeur de 4. 

En maintenant toujours le milieu a 80° C, on a introduit dans le reacteur, 
de fa?on simultanee : 

-" une solution (S1) aqueuse de silicate de sodium ayant une 
concentration 230 g/L et un RP 6gal a 3,48, avec un d§bit de 50 
g/minute ; et 

- une solution (S2) aqueuse d'acide sulfurique de concentration 80 g/L, 
avec un debit regule de fagon a maintenir le pH du milieu reactionnel a 
une valeur de 4 dans toute la duree de Taddition simultanee du silicate 
de sodium et de Pacide sulfurique. 

L'addition simultanee des solutions (S1) et (S2) dans les conditions 
precitees a ete conduite pendant 80 minutes. 

Au terme des 80 minutes d'addition simultanee, Introduction de la solution 
(S)2 a ete stoppee et ('introduction de la solution (S1) a 6t§ maintenue jusqu'a ce 
que le pH du milieu atteigne une valeur de 8. 

Une fois la valeur du pH de 8 atteinte, on a a nouveau realise une addition 
conjointe des solutions (S1) et (S2), pendant 20 minutes, toujours avec un debit 
de la solution S1 de 50 g/minute et avec un debit de la solution (S2) regule de 
fa9on a maintenir le pH du milieu reactionnel constamment a une valeur de 8 
pendant toute la duree de cette seconde addition simultanee. 

A Tissue de cette seconde addition simultanee de 20 minutes, on a arrete 
('addition de la solution (S1) et on a amene le milieu reactionnel a un pH de 4 par 
addition de solution (S2) d'acide sulfurique. Durant toutes ces etapes, le milieu a 
ete maintenu £ une temperature de 80°C. 
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A I'issue de pes differentes reactions, on a obtenu une bouillie 
reactionnelle dont on a preleve 250 ml. 

Dans ces 250 ml de bouillie reactionnelle, on a ajoute, sous agitation, 2 ml 
d'une solution de FA10 (polyoxyethylene de masse molaire egale a 5.1 0 6 mol/g) 
a une concentration de 1% en masse. Le melange obtenu a ete introduit dans un 
filtre-presse de diametre interne egal a 7 cm. On a applique une pression de 1 
bar de fagon a effectuer un premier retrait de I'eau contenue dans la bouillie 
reactionnelle. On a ainsi obtenu un gateau qu'on a ensuite lave avec deux fois 
150 ml d'eau demineralisee avec une pression exercee lors du lavage de 1 bar. 
Suite a ces etapes de lavage (conduites sur le filtre-presse), on a augmente la 
pression du filtre-presse a 5 bars et on a maintenu cette pression pendant 2 
minutes. On a ainsi obtenu un gateau de silice caracterise par un extrait sec de 

» 

22% en masse. Ce gateau concentre a ete demoule du filtre-presse et mis a 
secher. Le gateau ainsi mis en forme a 6t6 mis & secher a temperature ambiante 
et demoule. 

Au bout de 15 jours, on a obtenu un gateau seche ayant un extrait sec de 
95%, constituant un panneau de silice ayant les caracteristiques suivantes : 

- densite : 0,27, 

- volume poreux total : 3,63 cm 3 /g, avec la repartition poreuse suivante : 

• pores de taille superieure a 1 00 mm : 31 % 

• pores de taille comprise entre 100 et 1000 mm : 29% 

• pores de taille inferieure a 100 mm : 40%. 
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EXEMPLE 2 : Preparation d'un panneau de silice isolant 

On a realise un gateau de silice selon le procede decrit dans I'exemple 1 
de EP 520 862. Le gateau, tel qu'obtenu a I'issu de I'etape de filtration sur filtre- 
presse, qui a un extrait sec de 21%, a ete dilue par de I'eau de facon a obtenir 
une suspension de silice (dite bouillie ou "slurry") ayant un extrait sec de 13,5% 
en masse, et le pH de cette suspension de silice a ete porte a 5 par addition 
d'acide sulfurique (solution aqueuse a 80 g/L). 

A 1 00 g de la suspension de silice precedemment preparee (d'extrait sec 
de 13,5% en masse, et de pH egal a 5), on a ajoute, sous agitation, une 
dispersion de 1 g de fibres de polyamide, de longueur moyenne egale a 4 mm et 
de diametre moyen egal a 200 microns. 

Le melange obtenu a ensuite ete filtre sur le filtre-presse utilise dans 
I'exemple 1 precedent (filtre-presse de diametre interne egal a 7 cm). On a 
applique une pression de compactage de 5 bars, suite & laquelle on a obtenu un 
taux compacte ayant un extrait sec de 27% en masse. Le gateau mise en forme 
ainsi obtenu a ete demoule et mis a secher a temperature ambiante comme dans 
I'exemple precedent. Au bout de 10 jours, on a obtenu un gateau seche d'extrait 
sec egal a 95%. On a ainsi obtenu un panneau de silice ayant une bonne tenue 
m6canique et une densite de 0,4 . 

Le panneau de silice obtenu presente un volume poreux total egal a 3,3 
ml/g, avec un volume poreux des pores de dimensions inferieures a 100 nm 6gal 
a 1 ,2 ml/g. 
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EXEMPLE 3 : Mesures de conductivity thermique 

On a realise des mesures de conductivity thermique, a Paide d'un CT- 
metre, sur les deux panneaux de silice des exemples 1 et 2. Le principe utilise 
est celui dit "de la sonde a choc thermique ,r , qui s'apparente a la methode utilisee 
selon la norme ISO 8814-1. 

Plus precisement, on a mesure le coefficient de conductivity thermique des 
panneaux de silice des exemples 1 et 2 a differentes pressions, de la fagon 
suivante : on a place une sonde thermique au sein du materiau qui est a 
caracteriser. 

Apres avoir stabilise thermiquement le milieu a temperature ambiante (20° 
C), on a perturbe Pequilibre thermique du materiau en generant un flux de chaleur 
au moyen de Pelement chauffant de la sonde. 

A Paide d'un capteur de temperature integre a la sonde introduite dans le 
materiau, on a enregistre Involution de la temperature du materiau. On a observe 
une evolution de la temperature repondant a une equation du type T(t) = Q/(4tcX,) 
x (Ln(t) + A) dans laquelle : 

T designe la temperature en °C enregistree par le capteur de 

temperatures, 

t represente le temps en secondes, 

Q represente le flux de chaleur en W/m, 

k designe la conductivite thermique du materiau en W/m/K, 

A represente une constante. 

Par regression lineaire, on a etabli la conductivite thermique du materiau a 
differentes pressions. 

Les mesures ont ete realisees sur chacun des materiaux en pression 
croissante, a 5 pressions differentes, de 0,03 mbar (3 Pa) jusqu'a la pression 
atmospherique . 

Les resultats obtenus sont reportes dans les tableaux 1 et 2 ci-apres. 



WO 2005/003057 



PCT/FR2O04/OO 1669 



20 

Tableau 1 : 

Mesure de la conductivite thermique pour le materiau de I'exemple 1 



Pression (Pa) 


Conductivite thermique (mW/m/K) 


3 


14,6 


100 


16,0 


1010 


1.1 


20600 


32,3 


99600 


38,8 



Tableau 2 : 

Mesure de la conductivite thermique pour le materiau de I'exemple 2 



Pression (Pa) 


Conductivite thermique (mW/m/K) 


3 


12,7 


100 


22,3 


1000 


31,5 


23200 


39,4 


99500 


45,4 
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REVENDICATIONS 

1. Procede de preparation d'un materiau d'isolation thermique et/ou 
phonique a base de silice de precipitation sechee, comprenant les etapes 
consistant a : 

(A) filtrer sur filtre-presse une dispersion aqueuse D contenant des 
particules de silice de precipitation, ce par quoi on obtient un gateau de 
filtration compacts ; puis 

(B) secher le gateau de filtration a I'etat compacte tel qu'obtenu a Tissue 
de I'etape (A). 

2. Procede selon la revendication 1, caracterisee en ce que la filtration sur 
filtre-presse de I'etape (A) comprend un compactage sous une pression comprise 
entre 2 et 10 bars, et de preference entre 3 et 8 bars. 

3. Procede selon la revendication 1 ou 2, caracterise en ce que I'etape (A) 
comprend 

(A1 ) une filtration sous pression moderee ; puis 

(A2) un compactage du gateau de filtration obtenu & une pression etant 
comprise entre 2 et 10 bars, et de preference entre 3 et 8 bars. 

4. Procede seion Tune des revendications 1 & 3, caracterise en ce que le 
gateau de filtration compacte obtenu a Tissue de I'etape (A) a un taux de matiere 
seche compris entre 10 et 35% en masse, et de preference entre 20 et 30% en 
masse. 

5. Proc6de selon Tune quelconque des revendications 1 a 4, caracterise 
en ce que la dispersion aqueuse D mise en oeuvre dans I'etape (A) contient une 
silice de precipitation qui, une fois sechee, possede une surface specifique BET 
comprise entre 80 et 400 m 2 /g et une surface specifique CTAB comprise entre 80 
et 350 m 2 /g. 
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6. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 5, caracterise 
en ce que la dispersion aqueuse D mise en ceuvre dans I'etape (A) contient en 
outre une charge de renforcement. 

7. Procede selon la revendication 6, caracterise en ce que ladite charge de 
5 renforcement contient des fibres de renforcement choisies dans le groupe 

constitue par les fibres de silicate d'aluminium, les fibres d'alumine, les fibres de 
laine minerale, les fibres de verre, les fibres de quartz, les fibres ceramiques, les 
fibres polymeres, et les fibres cellulosiques. 

8. Procede selon la revendication 6 ou la revendication 7, caracterise en 
10 ce que le rapport massique (silice/ charge de renforcement) au sein de la 

dispersion aqueuse D est compris entre 75:25 et 99:1 en masse. 

9. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 8, caracterise 
en ce que la dispersion aqueuse D mise en oeuvre dans I'etape (A) contient en 
outre un agent opacifiant, capable de reflechir, absorber et/ou dispenser au moins 

15 une partie du rayonnement infrarouge. 

10. Procede selon la revendication 9, caracterise en ce que I'agent 
opacifiant est choisi dans le groupe consistant en I'oxyde de chrome, I'oxyde de 
zirconium, I'oxyde de fer, le dioxyde de titane, le dioxyde de manganese, 
Tilmenite, la poudre de quartz, le carbure de silicium, le carbure de bore, le 

20 carbure de tantale, le noir de carbone, et le graphite, le dioxyde de titane etant 
prefere. 

11. Procede selon la revendication 9 ou selon la revendication 10, 
caracterise en ce que le rapport massique (silice/agent opacifiant) est compris 
entre 50:50 et 99:1 au sein de la dispersion aqueuse D. ' 

25 12. Proc6de selon I'une quelconque des revendications 1 a 11, caracterise 

en ce que I'etape (B) est conduite en laissant secher le gateau de filtration 
compacte obtenu a I'issue de I'etape (A) a une temperature comprise entre 10 et 
30°C. 
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13. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 12, caracterise 
en ce que I'etape (B) est conduite en soumettant ie gateau de filtration compacte 
tel qu'obtenu a Tissue de I'etape (A) a une montee progressive en temperature, 
de la temperature ambiante jusqu'a une temperature au moins egale a 100° C, 

5 avec une Vitesse de montee en temperature inferieure a 2°C par minute, avec de 
preference un maintien d'un, deux ou plusieurs paliers de temperature 
intermediates. 

14. Materiau poreux d'isolation thermique et/ou phonique a base de silice 
de precipitation sechee, susceptible d'etre obtenu selon le procede de Tune 

10 quelconque des revendications 1 a 13. 

15. Materiau selon la revendication 14, caract6ris6 en, ce qu'il a la forme 
d'un panneau, de forme rectangulaire ou carre. 

16. Materiau selon la revendication 14 ou selon la revendication 15, dans 
lequel le volume poreux des pores de taille inferieure a 1000 nm repr§sente au 

15 moins 40%, et de preference au moins 50%, du volume poreux total du materiau. 

17. Materiau selon la revendication 15 ou 16, dans lequel le volume 
poreux des pores de taille inferieure a 100 nm represente au moins 50%, et de 
preference au moins 60%, du volume poreux des pores de taille inferieure a 1000 
nm. 

20 18. Materiau selon Tune quelconque des revendications 14 a 17, 

caracterise en ce qu'il a un volume poreux total compris entre 1 et 5 cm 3 /g. 

19. Materiau selon I'une quelconque des revendications 14 a 18, 
caracterise en ce qu'il a un volume poreux des pores de taille inferieure a 1 00 nm 
au moins egal a 1 cm 3 /g. 

25 20. Materiau d'isolation thermique et/ou phonique a base de silice de 

precipitation s6chee, comprenant en outre une charge de renforcement, 
susceptible d'etre obtenu selon le procede de I'une quelconque des 
revendications 6 a 8. 
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21. Materiau selon la revendication 19, caracterise en ce qu'il comprend : 

- de 75 a 99% en masse de silice seche ; et 

- de 1 a 25 % en masse de charge renforgante. 

22. Materiau d'isolation thermique et/ou phonique § base de silice de 
precipitation sech6e, comprenant en outre un agent opacifiant, susceptible d'etre 
obtenu selon le procede de Tune quelconque des revendications 9 a 1 1 . 

23. Materiau selon la revendication 22, caracteris6 en ce qu'il comprend : 

- de 50 § 90% en masse de silice seche; 

- de 9 a 50% en masse d'un agent opacifiant ; et 

- de 0 a 15 % en masse de charge de renforcement. 

24. Utilisation d'un materiau selon Tune quelconque des revendications 14 
a 22, a titre de panneau d'isolation thermique ou phonique. 

. 25. Utilisation d'un materiau selon Tune quelconque des revendications 14 
a 22, a titre de panneau desolation thermique sous pression reduite. 

26. Utilisation d'un materiau selon la revendication 19 ou 20, a titre de 
materiau d'isolation thermique et phonique de murs ou plafonds d'irnmeubles ou 
d'habitations, ou a titre de materiau coupe-feu 

27. Utilisation d'un materiau selon la revendication 21 ou 22, a titre de 
materiaux desolation a haute temperature, en particulier pour Tisolation d'une 
enceinte port6e a haute temperature, ou a titre de materiau constitutif d'une 
barriere coupe-feu. 



